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(3) Verfahren zur Herstellung von L-Ascobinsaure 

@ Es wird ein Verfahren zur Herstellung von L-Ascorbin- 
saure aus 2-Keto-L-gulonsaure oder 2,3-4,6-Diaceton- 
2-keto-L-gulonsaure beschrieben, wobei die Reaktion in 
G eg en wart von Wasser und Halogenwasserstoff durch- 
gefuhrt wird und die Konzentration des Halogenwasser- 
stoff s in Wasser grofter a Is 37 Gew.-% ist 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
L-Ascorbinsaure aus 2-Keto-L-gulonsaure oder 2,3-4,6- 
Diaceton-2-keto-L-gulonsaure, wobei die Reaktion in Ge- 5 
gen wart von Wasser und Halogen wasserstoff durchgefuhrt 
wird und die Konzentration des Halogenwasserstoffs in 
Wasser groBer als 37 Gew.-% ist. 

Hers tell verfahren fur L-Ascorbinsaure basierend auf der 
Umsetzung von 2-Keto-L-gulonsaure oder 2,3-4,6-Diace- 10 
ton-2-keto-L-gulonsaure sind bereits bekannt. Bei Einsatz 
der 2-Keto-L-gulonsaure sind in der Literatur sowohl das 
Esterverfahren uber die Stufen 2-Keto-L-gulonsauremethy- 
lester und Natriumascorbat als auch direkte Verfahren mil 
Sauren beschrieben. Bei den direkten Verfahren wird nach 15 
Enolisierung und Lactonisierung von 2-Keto-L-gulonsaure 
L-Ascorbinsaure erhalten. In der direkten Umwandlung 
wird in den bckanntcn Verfahren vorzugsweise Salzsaure als 
Katalysator verwendet. Meistens wird dabei in Gegenwart 
von organischen Losungsmitteln wie Toluol, Xylol, Aceton, 20 
Chloroform usw. gearbeitet. Nachteile dieser bekannten 
Verfahrensweise sind jedoch zum Beispiel die langen Reak- 
tionszeiten und die Notwendigkeit des Einsatzes und der 
Aufarbeitung von Losungsmittelgemischen. 

Die Umsetzung der 2-Keto-L-gulonsaure mil 36%iger 25 
Salzsaure ist z. B. in der DE 29 39 052 beschrieben. Nach 
einer Reaktion bei 100°C und nach Abdestillation der Salz- 
saure wird eine Ausbeute von 87% der Theorie an L-Ascor- 
binsaure erhalten. Der Nachteil des Verfahrens ist allerdings 
die schnelle Zersetzung der Ascorbinsaure bei 100°C, so 30 
daB es zu einer vermehrten Bildung von Nebenprodukten 
und zu einer intensiven Schwarzfarbung der Losung kommt. 
Aufgrund der groBen Menge an Nebenprodukten ist eine 
Isolierung der Ascorbinsaure mil weiteren, nicht unerhebli- 
chen Materialverlusten verbunden. 35 

Die oben genannten Probleme wurden entsprechend dem 
in der Patentschrift DE 197 34 086 vorgeschlagenen Verfah- 
ren teilweise behoben. Durch Absenkung der Umsetzungs- 
temperatur auf 40 bis 80°C konnen bei gleichzei tiger Ver- 
langerung der Reaktionszeit und in Gegenwart von 37%iger 40 
Salzsaure hohere Ausbeuten an Ascorbinsaure in Losung er- 
halten werden. Beispielsweise kann bei einer Umsetzungs- 
temperatur von 58°C bis zu 91% an Ascorbinsaure in Lo- 
sung erhalten werden. Diese Losung enth alt jedoch wasser- 
unlosliche schmierige Nebenprodukte und ist schwarz ge- 45 
farbt, so daB vor einer Kristallisation der Ascorbinsaure die 
Nebenprodukte und insbesondere die unerwiinschte 
schwarze Farbe entweder durch Aktivkohlebehandlung oder 
aber durch Extraktion bzw. Waschung mit einem organi- 
schen Losungsmittei entfemt werden muB. Zudem muB die 50 
nach Kristallisation erhaltene Roh-Ascorbinsaure aus Quali- 
tatsgrunden nochmals einem Entfarbungsschritt, beispiels- 
weise einer weiteren Aktivkohlebehandlung, und einer zu- 
satzlichen Kristallisation unterzogen werden. 

Eine Verbesserung dieser Ergebnisse konnte durch eine 55 
weitere Absenkung der Reaktionstemperaturen bei der An- 
wendung des in der DE 197 34 086 beschriebenen Verfah- 
rens nicht erzielt werden. Eine Reaktionstemperatur unter 
50°C verlangsamt. beispielsweise die Umsetzungsgeschwin- 
digkeit in der Weise, daB die Reaktionszeiten signifikant an- 60 
steigen. Zudem konnen die farbgebenden Zersetzungsreak- 
tionen bei dieser Reaktionstemperatur nicht zuruckgedrangt 
werden. Auch bei noch tieferen Reaktionstemperaturen von 
40°C werden z. B. bei einem unvollstandigen Umsatz der 2- 
Kcto-L-gulonsaurc (77% Ausbeute) wasscrunldslichc und 65 
intensiv schwarz gefarbte Nebenprodukte gebildet. Die Auf- 
arbeitung erfordert deshalb die vorherige Abtrennung dieser 
Nebenprodukte. 
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Somit bestanddie Aufgabe, ein Verfahren zur Herstellung 
von L-Ascorbinsaure aus 2-Keto-L-gulonsaure oder 2,3- 
4,6-Diaceton-2-keto-L-gulonsaure zu entwickeln, welches 
die Nachteile der bekannten Verfahren vemieidet oder zu- 
mindest vermindert . Insbesondere soil durch dieses Verfah- 
ren eine hohe Ausbeute an L-Ascorbinsaure ermoglichl wer- 
den und auBerdem L-Ascorbinsaure in einer solchen Quali- 
tat anfallen, daB der Aufwand zur Entfarbung derReaktions- 
losung moglichsi gering gehalten werden kann. 

Uberraschenderweise wurde nun gefunden, daB diese 
Aufgabe gelost wird, wenn das Verfahren zur Herstellung 
von L-Ascorbinsaure aus 2-Keto-L-gulonsaure oder 2,3- 
4,6-Diaceton-2-keto-L-gulonsaure so durchgefuhrt wird, 
daB die Reaktion bei 0 bis 60°C in Gegenwart von Wasser 
und Chlorwasserstoff stattfindet, die Konzentration des 
Chlorwasserstoffs in Wasser groBer als 37 Gew.-% ist und 
der Druck im Vergleich zu Atmospharendruck erhoht ist. 

Das crfindungsgcmaBc Verfahren cnnoglicht cine schr 
gute Ausbeute an L-Ascorbinsaure. Die nach dem erfin- 
dungsgemaBen Verfahren hergestellte L-Ascorbinsaure fallt 
auBerdem in einer solchen Qualitat an, daB der Aufwand zur 
Entfarbung der Reaktion slosung sehr gering ist. Zudem 
kann die gestellte Aufgabe trotz niedriger Reaktionstempe- 
raturen mit kurzen Reaktionszeiten gelost werden. 

Fur das erfindungsgemaBe Verfahren wird vorzugsweise 
2-Keto-L-gulonsaure als Edukt verwendet . 

Aus der Literatur bekannte Sattigungskonzentrationen 
von Chlorwasserstoff in Wasser unter Atmospharendruck 
sind beispielsweise 45 Gew.-% bei 0°C, 42,7 Gew.-% bei 
25°C, 40,2Gew.-% bei 30°C, 38,9Gew.-% bei 40°C, 
37,3 Gew.-% bei 50°C und 35,9 Gew.-% bei 60°C. Die Sat- 
tigungskonzentration von Chlorwasserstoff in Wasser kann 
nach bekannten Methoden bestimmt werden. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren kann beispielsweise 
derart ausgefuhrt werden, daB 2-Keto-L-Gulonsaure oder 
2,3-4,6-Diaceton-2-keto-L-gulonsaure und Chlorwasser- 
stoff in einem Autoklav vorgelegt werden, wobei der Chlor- 
wasserstoff ublicherweise in handelsiiblicher Form verwen- 
det wird (HC1 z. B. in Form einer 37 Gew.-%igen waBrigen 
Losung, die im Rahmen der vorliegenden Erfindung auch 
als konz. Salzsaure bezeichnet wird). AnschlieBend wird 
gasformiger unverdiinnter Chlorwasserstoff solange zuge- 
geben bzw. eingeleitet, bis die gewunschte Konzentration 
des Chlorwasserstoffs in Wasser erreicht worden ist 

Alternativ konnen z. B. auch 2-Keto-L-gulonsaure oder 
2,3-4,6-Diaceton-2-keto-L-gulonsaure und Wasser in einem 
Autoklav vorgelegt werden und nach VerschlieBen des Au- 
toklaven eine derartige Menge an unverdtinntem Chlorwas- 
serstoff in flussiger Form zugegeben bzw. eingeleitet wer- 
den, daB die gewunschte Konzentration des Chlorwasser- 
stoffs in Wasser erreicht wird. 

Unverdiinnter Chlorwasserstoff bedeutet im Rahmen der 
vorliegenden Erfindung insbesondere, daB der Chlorwasser- 
stoff kein oder nur wenig Wasser enthalt. 

Zur Durch fit hrung der Reaktion wird das Reaktionsge- 
misch nach der Zugabe bzw. dem Ein lei ten des gasformigen 
oder flussigen unverdiinnten Chlorwasserstoffs auf Reakti- 
onstemperatur gebracht, gegebenenfalls durch Erwarmen, 
und fur eine bestimmte Zeitdauer bei dieser Temperatur be- 
lassen. 

Fur das erfindungsgemaBe Verfahren sind Reaktionstem- 
peraturen von 0 bis 60°C geeignet. Vorzugsweise arbeitet 
man bei Temperaturen von 25 bis 50°C und besonders be- 
vorzugt bei Temperaturen von 35 bis 45 °C. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird bei einem Druck 
durchgefuhrt, welcher im Vergleich zu Atmospharendruck 
erhoht ist. Dieser Druck betragt besonders bevorzugt von 10 
bis 100 bar und insbesondere bevorzugt von 10 bis 50 bar. 
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Der Druck kann bei Durchfiihrung des erfindungsgemaBen 
Verfahrens bis zu 150 bar betragen. 

Die Reaktion kann sowohl diskontinuierlich als auch kon- 
tinuierlich erfotgen. Eine kontinuierliche Verfahrensweise 
isi jedoch bei vollstandiger Auflosung der 2-Keto-L-gulon- 
saure bevorzugt, da hierdurch Zeilregimes besser eingehal- 
ten werden konnen. Die kontinuierliche Verfahrensweise 
findet vorzugsweise in einem druckfesten Stromungsrohr 
start. Das Verfahren kann zudem wesenilich vereinfacht 
werden, wenn der fur die Reaktion benotigte Chlorwasser- 
stoff durch Destillation und Kompression wieder recycelt 
wird. Bei dieser bevorzugten Ausfuhrungsform des Verfah- 
rens ist der Bedarf an Chlorwasserstoff gering. 

Im folgenden wird das erfindungsgemaBe Verfahren am 
Beispiel der 2-Keto-L-gulonsaure naher beschrieben. Fiir 
2,3-4,6-Diaceton-2-keto-L-gulonsaure k ann das erfindungs- 
gemaBe Verfahren jedoch analog durchgefuhrt werden. 

Der Antcil der 2-Kcto-L-gulonsaurc in der Einsatzmi- 
schung vor dem Eintrag des Chlorwasserstoffs kann von 15 
bis 97 Gew.-% bezogen auf die gesamte Einsatzmischung 
vor dem Eintrag des Chlorwasserstoffs betragen. Vorzugs- 
weise betragt der Anteil der 2-Keto-I^gulonsaure vor dem 
Eintrag des ChlorwasserstofTs von 30 bis 40 Gew.-% bezo- 
gen auf die gesamte Einsatzmischung vor dem Eintrag des 
ChlorwasserslolTs. 

Vorzugsweise wird Chlorwasserstoff bei Temperaturen 
von 0 bis 60°C, besonders bevorzugt bei Temperaturen von 
0 bis 30°C und insbesondere bevorzugt bei etwa 15 bis 25 °C 
eingeleitet, die Reaktionsmischung auf die gewunschte Re- 
aktionstemperatur gebracht, gegebenenfalls durch Erwar- 
men, und fur eine bestimmte Zeitdauer bei dieser Tempera- 
tur belassen. 

Das Verfahren kann so gestaltet werden, daB die 2-Keto- 
L-gulonsaure vor dem Eintrag des Chlorwasserstoffs als 
Feststoff oder als Losung in Wasser oder waBriger HCl vor- 
liegt. Je nach der Menge des vorgelegten Wassers bzw. der 
vorgelegten waBrigen HCl lassen sich HCl-Konzentrationen 
bis nahezu 100 Gew.-% HCl in Wasser realisieren. 

Jedoch auch bei Einsatz der 2-Keto-L-gulonsaure als 
Feststoff ist ein geringfugiger Wasseranteil sinnvoll, vor- 
zugsweise mindestens 3 Gew.-% Wasser bezogen auf die 
eingesetzte 2-Keto-L-gulonsaure, da fur die Umsetzung 
Wasserspuren essentiell sind. Je geringer die Wasseranteile 
in der Reaktionsmischung sind, desto langsamer verlauftdie 
Reaktion. OfTensichtlich reagiert die 2-Keto-L-gulonsaure 
lediglich im gelosten Zustand. Unter Beriicksichtigung die- 
ses Befunds konnen die Wassermengen ansonsten uber 
weite Konzentrationsbereiche variiert werden, 

Nach Zugabe aller Reaktionskomponenten betragt die 
Konzentration von Chlorwasserstoff in Wasser vorzugs- 
weise von 40 bis 90 Gew.-%, besonders bevorzugt von 42,7 
bis 90Gew.-% und insbesondere bevorzugt von 45 bis 
65 Gew.-%. 

Die gewunschte Konzentration an HCl in Wasser wird 
vorzugsweise durch Zugabe von gasrormigem oder flussi- 
gem unverdiinntem Chlorwasserstoff eingestellt. 

Nach Zugabe aller Reaktionskomponenten betragt das 
Gewichtsverhaltnis von Chlorwasserstoff zu 2-Keto-L-gu- 
lonsaure vorzugsweise von 0,5 : 1 bis 8 : 1 und besonders 
bevorzugt von 2 : 1 bis 4 : 1 . 

Nach Zugabe aller Reaktionskomponenten betragt das 
Gewichtsverhaltnis von Wasser zu 2-Keto-L-gulonsaure 
vorzugsweise von 3: 100 bis 100: lOund besonders bevor- 
zugt von 1 : 2 bis 3 : 1. 

Das crfindungsgcmaBc Verfahren kann auch bei ubcrkriu- 
schen Bedingungen durchgefuhrt werden. Beispielsweise 
werden fur das HCl-Gas bei 51°C und 80 bar uberkritische 
Bedingungen erreicht. 



Ublicherweise kann die Reaktion nach et wa 1 bis 4 Stun- 
den durch Druckentspannung und eventuelles Abkiihlen des 
Reaktionsgemischs abgebrochen werden. Das Fortschreiten 
bzw. das Fnde der Reaktion kann auch nach geeigneter Pro- 

5 benentnahme und Analyse der Probe mitt els HPLC oder Io- 
dometrie iiberpriift werden. 

Die Aufarbeitung der Ansatze kann nach der Druckent- 
spannung durch Entfernung des Chlorwasserstoffs, bei- 
spielsweise durch Destillation, erfolgen. Der resultierende 

10 Feststoff kann gegebenenfalls mit einem organischen Lo- 
sungsmittel wie z. B. einem Alkohol, vorzugsweise Buta- 
nol, angeschlammt werden, so daB sowohl die geringfiigig 
vorhandenen farbgebenden Substanzen als auch Reste des 
Chlorwasserstoffs bei einer anschlieBenden Destillation ent- 

15 fernt werden konnen. 

Nachfolgend sind Beispiele aufgefuhrt, die die Erftndung 
erlautern sollen ohne sie zu begrenzen. 

Nach der Isolicrung der L-Ascorbinsaurc wurdc die Aus- 
beute entweder in Losung oder im Feststoff mittels Iodome- 

20 uie der L-Ascorbinsaure ermittelt. 

Beispiele 
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Verfahrens van ante A 
Beispiel 1 



3 g 2-Keto-L-gulonsaure werden in einem Glaseinsatz 
vorgelegt und anschlieBend werden 9 g konz. Salzsaure hin- 

30 zuaddiert. Nach VerschlieBen des Autoklaven wird Chlor- 
wasserstoff so lange eingeleitet bis kein Druckabfall durch 
die Auflosung der HCl in der waBrigen Phase mehr auftritt 
(ca. 20 min.). Der Autoklav wird anschlieBend innerhalb 
von 0,5 h auf 30°C aufgewarmt und bei dieser Temperatur 

3S drei Stunden gehalten (Druck ca. 43 bar). Nach dem Abkiih- 
len und Entspannen des Autoklaven wird die Reaktionsmi- 
schung am Rotation sverdarnpfer eingeengt. Gegen Ende 
fallt ein fast weiBes kristallines Material an, welches zur 
Entfernung von Saurespuren nochmals in Butanol aufge- 

40 nommen wird und anschlieBend wiederum zum Riickstand 
gebracht wird (Ausbeute: 82% der Theorie). 

Beispiel 2 

45 3 g 2-Keto-L-gulonsaure werden in einem Glaseinsatz 
vorgelegt und anschlieBend werden 9 g konz. Salzsaure hin- 
zuaddiert. Nach VerschlieBen des Autoklaven wird Chlor- 
wasserstoff so lange eingeleitet bis kein Druckabfall durch 
die Auflosung der HCl in der waBrigen Phase mehr auftritt 

50 (ca. 20 min.). Der Autoklav wird anschlieBend innerhalb 
von 0,5 h auf 40°C aufgewarmt und bei dieser Temperatur 
drei Stunden gehalten (Druck ca. 45 bar). Nach dem Abkiih- 
len und Entspannen des Autoklaven wird die Reaktionsmi- 
schung am Rotationsverdampfer eingeengt. Gegen Ende 

55 fallt ein hellgraues kristallines Material an, welches zur Ent- 
fernung von Saurespuren nochmals in Butanol aufgenom- 
men wird und anschlieBend wiederum zum Ruckstand ge- 
bracht wird (Ausbeute: 87,1 % der Theorie). 
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Beispiel 3 



2 g 2-Keto-L-gulonsaure werden in einem Glaseinsatz 
vorgelegt und anschlieBend werden 9 g konz. Salzsaure hin- 
zuaddiert. Nach VerschlieBen des Autoklaven wird Chlor- 
65 wasscrstoff so lange eingeleitet bis kein Druckabfall durch 
die Auflosung der HCl in der waBrigen Phase mehr auftritt 
(ca. 20 min). Der Autoklav wird anschlieBend innerhalb von 
0,5 h auf 42°C aufgewarmt und bei dieser Temperatur drei 
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Stunden gehaiten (Druck ca. 45 bar). Nach dem Abkiihlen 
und Entspannen des Autoklaven wird die Reaktionsmi- 
schung ani Rotations verdampfer eingeengt. Gegen Ende 
fallt ein hellgraues kristallines Material an, welches zurEnt- 
fernung von Saurespuren nochmals in Butanol aufgenom- 5 
men wird und anschlieBend wiedemm zum Ruckstand ge- 
bracht wird (Ausbeute: 95% der Theorie). 

Bei spiel 4 

to 

3 g 2-Keto-L-gulonsaure werden in einem Glaseinsatz 
vorgelegt und anschtieBend werden 9 g konz. Salzsaure hin- 
zuaddiert. Nach VerschlieBen des Autoklaven wird Chlor- 
wasserstoff so lange eingeleitet bis kein Druckabfall durch 
die Auflosung der HC1 in der waBrigen Phase mehr auftritt 15 
(ca. 20 min). Der Autoklav wird anschlieBend innerhalb von 
0,5 h auf 42°C aufgewarmt und bei dieser Temperatur drei 
Stundcn gchaltcn (Druck ca. 45 bar). Nach dcm Abkiihlen 
und Entspannen des Autoklaven wird die Reaktionsmi- 
schung am Rotations verdampfer eingeengt. Gegen Ende 20 
fallt ein hellgraues kristallines Material an, welches zur Ent- 
fernung von Saurespuren nochmals in Butanol aufgenom- 
men wird und anschlieBend wiederum zum Ruckstand ge- 
bracht wird (Ausbeute: 93,3% der Theorie). 

25 

Bei spiel 5 
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zwei Stunden gehaiten (Druck ca. 45 bar). Nach dem Ab- 
kuhlen und Entspannen des Autoklaven wird die Reaktions- 
mischung am Rotationsverdampfer eingeengt. Gegen Ende 
fallt. ein hellbraunes kristallines Material an, welches zur 
Entfernung von Saurespuren nochmals in Butanol aufge- 
nommen wird und anschlieBend wiederum zum Ruckstand 
gebracht wird (Ausbeute: 87,7% der Theorie). 

Verfahrensvariante B 

Beispiel 8 

50 g 2-Keto-L-gulonsaure werden in einem Glaseinsatz 
vorgelegt und anschlieBend werden 12 g Wasser hinzuad- 
diert. Nach VerschlieBen des Autoklaven werden 208 g 
Chlorwasserstoff in fliissiger Form eingeleitet. Der Auto- 
klav wird anschlieBend innerhalb von 0,5 h auf 50°C aufge- 
warmt und bei dicscr Temperatur zwei Stundcn gchaltcn. 
Nach der Aufwarmphase stellt sich ein Druck von ca. 80 bar 
ein. Nach dem Abkiihlen und Entspannen des Autoklaven 
wird die Reaktionsmischung am Rotationsverdampfer ein- 
geengt. Gegen Ende fallt ein grau-braunes kristallines Mate- 
rial an, welches zur Entfernung von Saurespuren nochmals 
in Butanol aufgenommen wird und anschlieBend wiederum 
zum Ruckstand gebracht wird (Ausbeute: 75,3% der Theo- 
rie). 



40 g 2-Keto-L-gulonsaure werden in einem Glaseinsatz 
vorgelegt und anschlieBend werden 180 g konz. Salzsaure 
hinzuaddiert. Nach VerschlieBen des Autoklaven wird 30 
Chlorwasserstoff so lange eingeleitet bis kein Druckabfall 
durch die Auflosung der HCl in der waBrigen Phase mehr 
auftritt (ca. 20 min.). Der Autoklav wird anschlieBend inner- 
halb von 0,5 h auf 42°C aufgewarmt und bei dieser Tempe- 
ratur drei Stunden gehaiten. Nach dem Abkiihlen und Ent- 35 
spannen des Autoklaven wird die Reaktionsmischung am 
Rotationsverdampfer eingeengt. Gegen Ende fallt ein hell- 
graues kristallines Material an, welches zur Entfernung von 
Saurespuren nochmals in Butanol aufgenommen wird und 
anschlieBend wiederum zum Ruckstand gebracht wird (Aus- 40 
beute: 93,3% der Theorie). 

Beispiel 6 

50 g 2-Keto-L-gulonsaure werden in einem Glaseinsatz 45 
vorgelegt und anschlieBend werden 150 g konz. Salzsaure 
hinzuaddiert. Nach VerschlieBen des Autoklaven wird 
Chlorwasserstoff so lange eingeleitet bis kein Druckabfall 
durch die Auflosung der HCl in der waBrigen Phase mehr 
auftritt (ca. 20 min.; ca. 60 g HCl). Der Autoklav wird an- 50 
schlieBend innerhalb von 0,5 h auf 42°C aufgewarmt und 
bei dieser Temperatur drei Stunden gehaiten. Nach dem Ab- 
kiihlen und Entspannen des Autoklaven wird die Reaktions- 
mischung am Rotationsverdampfer eingeengt. Gegen Ende 
fallt ein hellgraues kristallines Material an, welches zur Ent- 55 
fernung von Saurespuren nochmals in Butanol aufgenom- 
men wird und anschlieBend wiederum zum Ruckstand ge- 
bracht wird (Ausbeute: 92,3% der Theorie). 

Beispiel 7 60 

3 g 2-Keto-L-gulonsaure werden in einem Glaseinsatz 
vorgelegt und anschlieBend werden 9 g konz. Salzsaure hin- 
zuaddiert. Nach VerschlieBen des Autoklaven wird Chlor- 
wasserstoff so lange eingeleitet bis kein Druckabfall durch 65 
die Auflosung der HCl in der waBrigen Phase mehr auftritt 
(ca. 20 min.). Der Autoklav wird anschlieBend innerhalb 
von 0,5 h auf 45 °C aufgewarmt und bei dieser Temperatur 



Beispiel 9 

50 g 2-Keto-L-gulonsaure werden in einem Glaseinsatz 
vorgelegt und anschlieBend werden 12 g Wasser hinzuad- 
diert. Nach VerschlieBen des Autoklaven werden 110 g 
Chlorwasserstoff in fliissiger Form eingeleitet. Der Auto- 
klav wird anschlieBend innerhalb von 0,5 h auf 45 °C aufge- 
warmt und bei dieser Temperatur drei Stunden gehaiten. 
Nach der Aufwarmphase stellt sich ein Druck von ca. 76 bar 
ein. Nach dem Abkiihlen und Entspannen des Autoklaven 
wird die Reaktionsmischung am Rotationsverdampfer ein- 
geengt. Gegen Ende fallt ein grau-braunes kristalb'nes Mate- 
rial an, welches zur Entfernung von Saurespuren nochmals 
in Butanol aufgenommen wird und anschlieBend wiederum 
zum Ruckstand gebracht. wird (Ausbeute: 83,3% der Theo- 
rie). 

Vergleichsbeispiele 
Beispiel A 

Vergleichsbeispiel mit 37%iger Salzsaure bei 40°C und 
Normaldruck: 100 g 2-Keto-gulonsaure werden in 300 g 
37%ige Salzsaure eingetragen. Danach wird der Ansatz auf 
40°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur ca. 4 h gehaiten. 
Es wird eine schwarzbraun gefarbte Losung enthalten. Die 
iodometrische Bestimmung des L-Ascorbinsauregehaltes 
ergibt eine Ausbeute von 77,4% der Theorie. 

Beispiel B 

Vergleichsbeispiel mit 37%iger Salzsaure bei 60°C und 
Normaldruck: lOOg 2-Keto-L-gulonsaure werden in 300 g 
37%ige Salzsaure eingetragen. Danach wird der Ansatz auf 
59-60°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur ca. 3 h ge- 
haiten. Es wird eine schwarz gefarbte Losung enthalten. Die 
iodometrische Bestimmung des L-Ascorbinsauregehaltes 
ergibt cine Ausbeute von 90,2% der Theorie. 
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Patemanspriiche 

1 . Verfahren zur Herstellung von L-Ascorbinsaure aus 
2-Keto-L-gulonsaure oder 2.3-4,6-Diaceton-2-keto-L- 
gulonsaure, dadurch gekennzeichnct, dafi die Reak- 5 
tion bei einer Reaktionsiemperatur von 0 bis 60°C in 
Gegenwart von Wasser und ChlorwasserstorT durchge- 
fuhrt wird, die Konzentration des Chlorwasserstoffs in 
Wasser groBer als 37 Gew.-% isi und der Druck im Ver- 
gleich zu Atmospharendrack erhoht ist. 10 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
neU daB es in kontinuierlicher Fahrweise durchgefuhrt 
wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der ChlorwasserstorT recycelt wird. 15 

4. Verfahren nach eineni oder mehreren der Anspruche 
1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die gewunschte 
Konzentration des Chlorwasscrstoffs in Wasser durch 
Zugabe von gasforrnigem oder fliissigeni unverdiinn- 
tera ChlorwasserstorT eingestelll wird. 20 
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